













中图分类号：O657.72 文献标识码：A 文章编号：1009- 8143(2010)02- 0026- 05
Determination of Melamine in Candies by Triple Quadurupole Liquid
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Abstract： A method to analyze melamine residue in candies was established by using triple quadurupole liquid
chromatography- tandem mass spectrometry (LC- MS/MS).Trichloroacetic acid was used to extract the target analyte. The
CAPCELL PAKCR column was used for separation and the multiple reaction monitoring (MRM) positive ion mode was used for
the determination. The limit of detection was 0.01mg/kg for LC- MS/MS. The coefficient of linear calibration curve was over 0.99
within the melamine concentration range of 10~500μg/L. The average recoveries of melamine by this method were 66.8%~98.
7%,and the RSDs ranged from 1.9%~7.6%(n=6)














































Agilent G6460 LC- MSDQQQ 三重串联四级杆液
质 联 用 仪 , 美 国 Agilent 公 司 ； 高 速 离 心 机 10
000rpm，Xiangyi H- 1650，长沙湘仪；数控超声清洗
仪器，KQ- 500DE，昆山；分析天平 （感冒 0.01g），
PL1502- S，梅特勒 - 托利多；涡旋振荡器，广州。
三聚氰胺标准品(纯度 ≥99.5％)；乙腈、甲醇、
甲酸、醋酸均为农残级，购于美国天地；水为超纯









取样品 2.00g 均质样品置于 50mL 具塞离心管
中，加入 20mL 1%乙酸水溶液，超声提取 10min，再
振荡提取 10min，以 10 000 r/min 离心 5min，移取上
清液 10mL 作待净化液。将待净化液转移到固相萃
取柱 PCX 中，依次用 3mL水和 3mL 甲醇洗涤，抽近
干后，用 3mL 5%氨化甲醇洗脱。洗脱液于 50℃下用
氮气吹干，残留物用 1mL 甲醇水(1:4)溶液定容，涡















在 未 接 入 色 谱 柱 下 ， 先 优 化 质 谱 ， 即 以




scan），主要产生 85、68 等离子。其中 m/z 85 为三聚
氰胺开环分子重排的碎片离子峰，m/z 68 为 m/z 85










































































































品，添加 1 mL 10.0μg/L、50μg/L、100μg/L 三聚氰
胺标准溶液。每个添加水平平行 6 次，如胶基糖果
记 为 jj10- ①、jj10- ②、jj10- ③、jj10- ④、jj10- ⑤、
jj10-⑥；jj50-①、jj50-②、jj50-③、jj50-④、jj50-⑤、














乳脂糖在 10μg/kg添加水平的 TIC 图峰面积。从图
3 中可以明显看出，对于相同的添加水平，硬糖、乳























20 批次糖果三聚氰胺含量小于 10μg/kg，11 批次糖
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